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© Kieselsaure fur die Filtration von Getranken. insbesondere von Bier sowie Verf ahren zur Herst eliung. 

@ Peinteilige Kieselsaure. die gleichzeitig als Rlterhilfsmtt- 
tel und als Bierstabilisierungsmitte! bei der Bierfiltration 
geeignet ist, gekennzeichnet durch Kieselsaurepartikel mit 
einer im wesentlichen kugelformigen oder rotationsellipsoi- 
dischen Gestalt. einem Si0 2 -Gehalt von mindestens 95 
Gew.-%. bezogen auf bei ca. 1 10°C getrocknete Festsubstanz. 
einem Na 2 0-Gehalt von weniger als 0.25 Gew.-%, einem 
pH-Wert gemessen an einer 10 r rigen Aufschiammung in 
Wasser von etwa 4 bis 7. einer Oberflache nach Carman von 
hochstens 100 m 2 /g. einer Standardtestfiitrationszeit to. wie 
im folgenden defmiert, von 20 sec bis 6 min und einem 
Verhaltnis 
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*° von ca. 0.7 bis 6.5. wobei tj°g° die Testfiltrationszeit nach 

^ einer 120 min langen Ruhrbeanspruchung bei 100 U/min ist. 
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Kieselsaure fur die Filtration von 
GetrSnken, insbesondere von Bier 
sowie Verfahren zur Herstellung 
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Die Erfindung betrifft naBgefallte, ktinstlich hergestellte 
feinteilige KieselsSuren, welche gleichzeitig als Filter- 
hilfsmittel und als Bierstabilisierungsmittel bei der Bier- 
filtration geeignet sind sowie Verfahren zu deren Her- 
stellung. 

Feinteilige Kieselsaure natilrlichen Ursprungs und auch fein- 
teilige Kieselsauren, welche auf synthetische Weise gewonnen 
werden, sind seit langem bekannt. 

Kieselsaure wird auf vielerlei Gebieten der Technik einge- 
setzt so z.B. als FUllstoff bei naturlichem und synthetischem 
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Kautschuk, als Pigment bei Anstrichstof f en, bei der Her- 
stellung von pharmazeutischen oder kosmetischen Pulvern, 
als Substrat fur Kafcalysatoren u.s.w. und auch bei der 
Bierherstellung als Filterhilf smittel oder als Stabilx- 

sierungsmittel, wie z.B. der DD-PS 54 671 und dem Aufsatz 
von Clark u.a. "The use of silica hydrogels for combrxed 

filtration and stabilisation in The Brewer Juni 1980, 

Seite 168 - 171" zu entnehmen ist. 

Da fur jedes spezielle Einsatzgebiet wegen der unter- 
schiedlichen Anf orderungen Kieselsaure It einem bestimmten 
Eigenschaftsprofil erwiinscht ist und bestimmte Merkxnale 
einer Kieselsaure fur den einen Verwendungszweck von Vorteil, 
fur den anderen Verwendungszweck aber von groBem Nachtexl 
sein konnen, ver stent es sich von selbst, da8 man nicht 
ohne weiteres, z.B. Kieselsaure, welche ein guter Fullstoxf 
fur Elastomere ist, als Filterhilf smittel oder Stabilx- 
sierungsmittel bei der Bierherstellung einsetzen kann. So 
fiihren auch die bekannten Herstellungsverf ahren jeweils nur 
2 u Kieselsauren, die fur ein ganz spezielles Einsatzgebiet 
vorteilhaft eingesetzt werden konnen. 

Die bekannten naBgefallten synthetischen Kieselsauren, die 
als Fiillstoff eingesetzt werden, weisen, was. ihren Exnsatz 
bei der Bierf titration betrifft, eine Reihe von Nachtexlen 
auf Sie sind in ihrem Ausgangszustand zu feinteilig, auch 
1st ihre mechanische Stabilitat nicht ausreichend, so daB • 
2 B bei der Filtration nach dem An schwemmverf ahren durch 
d Ie*Dosierapparaturen wie Pumpen und Ruhrwerke, insbesondere 
bei der Verwendung von Kreiselpumpen , die Kieselsaure zu 
noch feinteiligeren Partikelchen zerteilt wird, so da8 sxch 
nach kurzer Zeit das Filter zusetzt. 
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Will man gleichzeitig in Durchlaufkontaktverf ahren das 
Bier ohne Filterhilf smittel mit Hydrogelen durch Filtration 
von Trubstof fen befreien und durch Adsorption von EiweiB 
eine Bierstabilisierung erreichen, besteht die Gefahr, 
daB eine zu hohe EiweiBadsorption auftritt, wodurch das 
einerseits als Filterhilf smittel , andererseits als 
Adsorbens wirkende Hydrogel durch adsorbiertes EiweiB 
urd Tr ubstof fe uberbelastet ist, so daB nach kurzer Zeit 
eine sehr hohe Druckdif f erenz zwischen Filterein- und 
-ausgang zu beobachten ist und das Filter schnell verstopft. 
Ganz abgesehen davon wird durch eine zu hohe EiweiB- 
adsorption auch die Qualitat des Bieres negativ beeinfluBt. 

Obwohl bereits eine ganze Reihe von Filterkieselguren und 
einige synthetisch hergestellte Kieselsauren bekannt sxnd, 
welche bei der Bierf iltration eingesetzt werden konnen , 
besteht noch ein Bediirfnis nach verbesserter synthetisch 
hergestellter Kieselsaure, sowie nach Verf ahren zu deren 
Herstellung, welche die oben geschilderten Nachteile nicht 
aufweisen. 

Aufgabe der Erfindung ist es deshalb, eine naBgefallte 
synthetische feinteilige Kieselsaure zur Verfiigung zu 
stellen, mit der im Durchlaufkontaktverf ahren gleichzeitig 
eine Filtration des Bieres und dessen Kaltestabilisierung 
xnoglich ist, ohne daB dabei das Filterhilf smittel durch 
eine zu hohe EiweiBadsorption tiberlastet wird und die 
Qualitat des Bieres, insbesondere die Geschmacksnote und 
die Schaumbildung und Schaumhaltbarkeit beeintrachtigt vird. 
Aufgabe der Erfindung ist es ferner, eine Kieselsaure zur 
Verfugung zu stellen, die eine mechanisch stabile Struktur 
aufweist, eine gunstige KorngroBenverteilung besitzt, die 
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eine gute Klarscharfe und eine hohe Mengenleistung in 
hl/m 2 -h zulaBt und die ferner eine vdllige oder zumin- 
destens sehr weitgehende Substitution von Filterguren 
gestattet . 

Aufgabe der Erfindung ist es ferner, ein Verfahren zur 
Verfugung zu stellen, mit dem die Herstellung von fein- 
teiliger Kieselsaure der eben erwahnten Art auf vorteil- 
hafte Weise moglich ist. 

Diese Aufgabe wird durch eine feinteilige Kieselsaure, die 

gleichzeitig als Filterhilf smittel und als Bierstabili- 

sierungsmittel bei der Bierf iltration geeignet ist, gelOst, 

die gekennzeichnet ist durch Kieselsaurepartikel -mit einer 

im wesentlichen kugelf ormigen oder rotationsellipsoidischen 

Gestalt, einem Si0 2 -Gehalt von mindestens 95 Gew.-%, bezo- 

gen auf bei 110°C getrocknete Festsubstanz , einem Na 2 0- 

Gehalt von weniger als 0,25 Gew.-%, einem pH-Wert, gemessen 

an einer 10%igen Auf schlammung in Wasser von etwa 4 bis 7, 

einer Oberflache nach Carman von h6chstens 100 m /g, einer 

Standardtestf iltrationszeit t n , wie im folgenden definiert, 

"** ■ "* 1000 

von 20 sec bis 6 min und einem Verhaltnis t^ 2Q von ca. 0,7 

bis 6,5, wobei t]™ 0 die Testf iltrationszeit nach einer 
120 Minuten langen Ruhrbeanspruchung bei 1000 U/min ist. 

Vorzugsweise weist die feinteilige Kieselsaure einen Si0 2 ~ 
Gehalt von mindestens 99 Gew.-% auf. Es ist vorteilhaft, 
wenn das Verhaltnis t^g 0 ca. 1,0 bis 4,0 betragt. Sehr 

^"0 1000 
giinstig ist, wenn die Testf iltrationszeit t 12Q max. 10 Minu- 
ten betragt. Die Oberflache nach Carman der feinteiligen 
Kieselsaure betragt vorzugsweise hochstens 80 m /g . Eine 
vorteilhafte Standardtestf iltrationszeit t Q der feinteiligen 
Kieselsaure betragt etwa 30 bis 150 sec. Giinstige BET-Ober- 

l_ "'" J 
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flachen der feinteiligen Kieselsaure liegen zwischen etwa 
15 bis 350 m 2 /g, insbesondere zwischen 40 bis 60 m /g. 
in einer besonders vorteilhaf ten Ausf uhrungsf orm der 
Erfindung weist die Kieselsaure eine KorngroBenverteilung 
bestimmt nach dem Verfahren der Siebanalyse mi* Ultra- 
schall-NaBsiebsatz nach SEITZ einen Ruckstand von mxn- 
destens 60 % bei einer LochgroBe von 40 inn, einen Ruck- 
stand von ca. 15 bis 30 % bei einer LochgroBe von 15 um 
u„d einen Ruckstand von ca. 1 - 5 % bei einer LochgroBe 
von 5 m auf und einen Feinstanteil unter 5 um von max. 

Z ur Herstellung der oben beschriebenen erf indungsgemaBen 
feinteiligen Kieselsaure kann ein Verfahren dienen, das 
dadurch gekennzeichnet ist, daB man in eine waBrige Vor- 
lage, die bereits gelSstes Kochsalz in einer Konzentration 
von etwa 0,4 bis max. 2 Gew.-% enthalt, und wobei das Volumen 
der vorlage so groB ist, daB es mindestens 33 Volumen-% 
bis max. 70 % des Endvolumens nach Durchfuhrung der Fallung 
betragt, gleichmaBig Wasserglaslosung und Saure getrennt 
zugibt, wobei man die Dosierung so regelt, daB der pH-Wert 
wahrend der Zugabe in der Vorlage etwa 3 bis 1 0 betragt 
und eine Temperatur zwischen ca. 50°C und 95°C einhalt, 
die Kieselsauresuspension nach Beendigung der Zugabe auf 
einen pH-Wert von etwa 7 bis 4 einstellt, die erhaltene 
Kieselsaure filtriert, den erhaltenen Filterkuchen nit 
Wasser auswascht und unter Vermeidung von starkeren Scher- 
kraften unmittelbar der Trocknung zufuhrt und die Masse 
nach der Trocknung mit Hilfe einer Passiereinrichtung 
siebt. vorzugsweise betragt das Volumen der Vorlage 
rnindestens 50 Volumen-% des Endvolumens nach Durchfuhrung 
der Fallung. Als Saure zur Fallung ist Schwef elsaure sehr 
geeignet. Zum Sieben konnen Biirstenpassiersiebe verwendet 
werden. Vorteilhaft ist es, wenn die verwendeten Siebe eine 
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Maschenweite von 1 bis 2 mm besitzen. 

Unter Passiereinrichtungen verstehfc man als Siebhilfen 
bekannte Vorrichtungen , die zur Passierung oder Tole- 
rierung bzw. Auflockerung entsprechender Produkte dienen. 
Geeignete Passiereinrichtungen werden z.B. in dem Prospekt 
der Fa. Allgaier-Werke GmbH, D-7336 Uhingen/Wiirtt . 
"Ta-omelsiebmaschinen" Seite 3, Prospekt Nr. AVA 4510/579/ 
3000 D beschrieben. 

Die Standardtestfiltrationszeit wird nach der folgenden 
nSher erlauterten Methode bestimmt. 

Zur Durchfuhrung der Messung werden benotigt z.B. ein 
Einschichtenfilter der Fa. SEITZ-Filterwerke Theo und 
Geo Seitz, D 6550 Bad Kreuznach, PreBluft, ein Manometer 
mit genauer Einteilung, Filterpapier Mn 615 rait einem 
Durchinesser von 15 cm der Fa.. Macharei und Nagel, Werkstr. 6 
5160 Diiren oder ein Papier gleicher Qualitat, ein Zweiliter- 
MeBbecher, ein Zweiliter MeBzylinder und eine Stoppuhr. 

Die Arbeitsweise wird an Hand der schematischen Figur 
naher erlautert. Zur Messung steht das Filtrationsgerat in 
senkrechter Stellung und ist vorzugsweise mit Hilfe eines 
Stativs befestigt. Das Filterunterteil (1) wird durch 
offnung der 6 Klappschrauben (2) gelost, sodann wird das 
Filterpapier in das abgenommene Filterunterteil so einge- 
legt, daB die glatte Seite des Papiers dem Siebteller zuge- 
wandt und die Siebseite des Papiers (rauhe Seite) nach oben 
zeigt. Nun schraubt man das Filter so zusammen, daB man 
je zwei gegeniiber liegende FlUgelmuttern gleichzeitig und 
gleichmaBig anzieht. Uber den Gashahn (6) kann das Filtra- 
tionsgerat nach Fiillung und VerschluB mittels PreBluft aus 
einer Stahlflasche oder einem Kompressor mit einem Reduzier- 
ventil mit Manometer auf einem konstanten Uberdruck von 
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stellen. Es verden 0 g Fi durch RUhren 

« •!»- «•••£ ^"rau*, (3. bei o«ene,n Gashahn .7, 
"Ten a t t versehXieBt - «- E in £ 0X 1Bf£ nung ,4, 
und den Gashahn (7 . Beim h _ 
rtas FiXtrations g ertt unter Drue* ge=. 

das FiJ.tr Batrieb gesetzt. WShrend der 

ze iti, eine Stcppuhr » Brtr«b g konstant 
Filtr ation der von bar^ 

mus sen diese dur riltrat ion wird der 

gegl iehen werden. VorEnde d 
Fiitratabiauf unregalmaBrg . Kurz 

h8r bar Gas durch dan AbXau. •f^"^^^-- 

testf iltrationszeit t 0 . in aer y 
Ablauf des Cerates und 5 ein Ventxl- 

, , J 000 ist ein MaB fttr die Stabilitat des 
Das Verhaltnis t 12Q ist ein « 

fc ? ^ „-?>,4- Auskunft dariiber, inwieweit 

t 120 wir ^ naCh . * wie die standardtestfiltrations- 
MeBeinrichtung ermittelt wie 
! lt t in Unterschied zu der Bestimmung von t Q , bei der 
zeit t Q . im un erungs2 ustand untersucht 

Gure Oder Kieselshuren im Anliefe * * 100 0 die ange liefer t e 

wird bei derBestimmung von t 12Q die ange 
GU r das rlXterhUrs.it.al, und zwar ebenxaXXs 40 g. 
InV-xItar Wasser aufgeschla^t und sodann 120 MXnuten «* 
KUhrar bei ,000 D /*in einer scherbeans.ruchung unter 
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worfen. Liegen die t 



1000 
120 



-Werte hoher als der t n -Wert, 



so 1st das ein Hinweis darauf , da£ wahrend der Scher- 
beanspruchung Kieselsaureteilchen noch starker zer- 
kleinert wurden,' so daB das Filterhilf smittel noch 
feinpulvriger wurde. 1st die Zeit t^JJ 0 kleiner als 
t , so weist das darauf hin, daB kleinere Teilchen zu 
groBeren agglomerierten oder kleinere Teilchen von- 
groBeren Teilchen adsorbiert wurden. 

Die Scherbeanspruchung fur die Bestimiaung des tJ^j^-Wert 
wird auf folgende Weise durchgef iihrt . 

In einen 2-Liter MeBbecher von 1 6 cm Hohe, einem unteren 
Durchmesser von 1 2 cm und einem oberen Durchmesser von 
14 cm werden 2-Liter Wasser und 40 g Filterhilf smittel 
eingefiillt. Ein Ruhrer mit 4 Flugeln von 2 cm Lange , 
die eine Neigung gegen die Horizontale nach unten von 
25° aufweisen, wird mit einer Eintauchtief e von 8 cm in 
das GefaB gesenkt und 120 Minuten lang mit einer konstanten 
Drehzahl von 100 0 U/min gedreht. Die Testf iltration erfolgt 
unmittelbar danach- 

Die Bestimmung der KorngroBenverteilung nach SEITZ ist 
naher in dem Auf sat z von Schoffel und Schafer "Versuche 
zur Charakterisierung von Kieselguren" in Brauwelt Nr. 18 
vom 1. Mai 1980 beschrieben. Bei diesem Verfahren werden als 
Siebe diinne Bleche eingesetzt, in die nach einem galvanisch 
arbeitenden Verfahren rechteckige Locher von der GroBe 
5,15 bzw. 40 urn eingearbeitet sind. Mit derartigen Sieben 
ist ein genaueres Bestimmen moglich als mit gewebten Sieb- 
boden, die eine erheblich groBere statistische Streuung 
der Maschenweiten aufweisen. 

Das Verfahren zur Herstellung der erf indungsgemSBen fein- 
teiligen KieselsSure kann z.B. wie folgt durchgeftthrt 



werden. 
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Zunachst «ird eine Vorlage durch Losen von » » 
chlorid in Wasser hergestellt. Das Wasser 
lindestens Trinkwassergualitat besitzen. Das Kochsalz 
SOU eine Konzentration von efa 0.4 bis max 2 Gew % 
nuzwelsen. oas Volo.en der Vorlage ^es ens 

33, vorzugsweise mindestens 50 bis max. 70 » ■ 
«ns, »elc h es nach BurchrUhrun, der voU« 

Zugabe der Wasserglaslosung and Saure vorlxegt. Durch 

varuaran der Manga das VorlagevoXu.ens is, es uoglicn. 

ai e oberflSchen dar erhaltenen Kieselsaure zu steuern. 

» .11,— 1~» «ardan durch VergrOBerung das Vorlaga- 
lels bei gleicher salz,enge, d.h. bei glezch-tig 

Kornung und kleineren BET- und Carman-Oberf lachen. 

Der P H-Wert dar Vorlaga soil zu Bagiun dar 
zvischen 3 bis 10 liagan. vorzugswaisa zwzschen 5 bxs 10. 
Oilsar wart wird wShrend dar getrennten Zudosierung von 
Wasserglaslosung und SSura kontrolliert und znnerhalb 
aar angagabenan. insbasondara dar bevorzugten Granzan 
cehalten. Dia Temperatur wird so garagalt, daB sxe 
zwischen 50 und oa. 95«C liagt. Hach Baandigung dar 
Oosierun, wird dar pH-Wert. sofarn ar nicht bereits in 
diesem Beraioh liagt, auf atwa 7 bis 4 aingastalit. 

Die nitration dar KieselsSuresuspenslon findat zweck- 
miS Big mit Hilfe von Filterpressen statt. Dadurch und 
lurch dia Parameter der Fallrezeptur wird insbasondara 
ein varhaltnismaSig hohar FeststoH gahalt erreicht, was 
sich bai dar enschlieBenden Trocknung vorteilhaft bercerk- 



bar machfc. 
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Die abfiltrierte Kieselsaure wird in Ublicher Weise 
mit Wasser gewaschen. Der Feststof f gehalt des Filter- 
kuchens betrSgt etwa 25 bis 50 %. Die abfiltrierte 
KieselsSure wird sodann unmittelbar der Trocknung zuge- 
fuhrt. Dabei 1st darauf zu achten, daB dies unter Ver- 
meidung von starkeren Scherkraften geschieht. Starkere 
Scherkrafte konnen z.B. dadurch auftreten, dafi das 
Material mit Schnecken transportiert wird Oder sonstigen 
starkeren mechanischen Kraften vor der Trocknung ausge- 
setzt wird. ZweckmaBigerweise wird die Kieselsaure aus 
der Filterpresse direkt auf ein FSrderband gefiihrt und 
auf diesem Forderband der Trocknung zugeftthrt. Es 1st 
guns tig, wenn man dabei Forderbander einsetzt, die durch 
den Trocknungsofen gefUhrt werden konnen, so daB die 
Trocknung direkt auf dem FSrderband stattfindet. 
Durch diese Art und Weise werden weitere ScherkrSfte, wie 
sie z.B. durch Eigendruck und Vibration wShrend der 
Zwischenlagerungen entstanden kSnnen, vermieden. Das ge- 
trocknete Material wird nach dem Verlassen- des Trocken- 
ofens einem Siebvorgang zugefiihrt. Dabei werden Siebe ver- 
wendet, die nach Art der Passiersiebe arbeiten. Besonders 
gunstig ist eine Burstensiebmaschine. 

Es war besonders Uberraschend, daB die auf diese Weise 
hergestellten Kieselsauren sich problemlos sieben lassen 
und dabei in der gewUnschten Feinheit und KorngroBenver- 
teilung durch das Sieb passieren, ohne daB das getrocknete 
Material gemahlen werden mUBte. 

Zum Dosieren kann eine ubliche Wasserglaslosung von 
Konzentrationen von beispielsweise 8 bis 27 % eingesetzt 
werden. Zur Neutralisation bzw. Fallung wird eine Saure, 
vorzugsweise Schwef elsaure eingesetzt. Es ist gunstig, 
wenn die Saure eine Konzentration von 2 n bis 6 n aufwelst. 
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Wahrena der Zugabe von Wasserglaslosung und Saure wird 
zweckmaBigerweise geriihrt. Vorzugsweise wird etwa 95 % 
der gesamten Menge an Wasserglaslosung und Saure 
wahrend einer Zeit von etwa 2 Stunden zudosiert, sodann 
wird durch Zugabe der restlichen Sauremenge der pH-Wert 
auf z.B. 4 Oder 5 gesenkt und die restlichen 5 % Wasser- 
glas hinzugefiigt. Nach Ende der Zugabe wird noch eine 
Zeitlang nachgervihrt , z.B. 15 - 30 Minuten. Die Suspen- 
sion kann dann sofort filtriert werden. 

Die Konzentration von Kieselsaure, berechnet als Si0 2 
im Endvolumen der Suspension kann innerhalb verhaltnis- 
maBig weiter Grenzen variieren; gunstige Konzentrationen 
sind z.B. 70 - 95 g SiOj/l. 

Zur Filtration eignen sich ubliche Filterpressen. - 

Es war besonders iiberraschend , dafi sich gemSB der 
Erfindung feinteilige KieselsSure herstellen laBt, die 
sich sowohl als Filterhilf smittel als auch als Stabili- 
sierungsmittel wahrend der Bier filtration einsetzen 
laBt, vor allera, da nach den bisherigen Kenntnissen fur 
die EiweiBadsorption Oberflachen von 350 - 800 m /g und 
eine grofie Mahlfeinheit notwendig war, d.h. mindestens 
99 % der Teilchen sollten maximal einen Korndurchmesser 
von 4 0 n aufweisen. 

Die gewUnschte KomgrSBenverteilung wird durch die Fall- 
rezeptur und einfaches Sieben der getrockneten Masse er- 
halten; ein Mahlen der getrockneten Masse ist nicht erf or- 
der lich und meistens auch unerwiinscht . 

Die Kiesels&ure gemaB der Erfindung laBt sich auch in 
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idealer Weise It Kieselgur zusanunen verarbeiten und 
ideaier wex «<„„^- arobe bis mittelfeine 

1st auBerdem besonders geeignet, grooe ox 

a i. a nupise zu substituieren. 
vieselaure ganz oder teilweise zu su 

Kieseigu« y v< pse lsaure gemaB der 

Erfindung u.a. den vor^e „ tsen frei ist und 

Ouaiitat -«" tel " ""f-^inen Beslanateile wie 
k eine iungensohadiichen ^i^al -en ^ ^ 

Qu ar, enthalt und nxoht -» ^» Herkunft 2U Her . 

Eigenschaften besitzt. 

Die Kieseisaure gen.a6 der Erfindung ist meohanisoh sehr 
Die KieseXsa * „ a der Rns chwen»nung , 

.MbU, sie l«t ^ *° 2 _ Ansch _ 9 . proble-nlos 
I^'ull- die Dosierung verwenden Aufgrund 
a« hertorragenden OberflaohenstruKtur besitzt das 
der hervorrag visrscharfe und Filtratmengen- 

Material eine sehr gut > Filtrati on von Bier und 

ieistung und ist deshalb fur die Fr 

far die gleichzeitige Stabiiisrerung uner . 
Xauf-Kontaktverfahren hervorragend -"^-"^"^ 
wanschte Adsorbtion von Bierinhaltstof f en findet 



statt. 



Die erfindungsge-naBe Kieseisaure erlaubt hohe 
standzeiten, der Kuohenaufbau ist -^ese.ohnet -d ^ s 
far die Klarsoharfe und die Filterstandzert bedeutsarce 
ZwischenXornvolumen ist sehr gunstrg. 

Die Erfindun, «ird an Hand der folgenden Beispiele naher 
erlautert: 
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In einer Vorlage von 8 1 Leitungswasser werden 160 g 
Kochsalz gelost und auf 60°C erhitzt. Unter Rtihren 
werden 3,75 1 Wasserglas mit 27 Gew.-% Si0 2 pro Liter 
und einem Molverhaltnis Na 2 0 zu Si0 2 von 1 : 3,3 und 
verdiinnte Schwef elsaure (aus 417 ml 95%iger H 2 SO s und 
2,09 1 Wasser) getrennt bei einem pH von 10,0 inner- 
halb 2 Stunden zugegeben. 

Mit ca. 100 ml der gleichen verdiinnfcen Schwef elsaure 
wird auf einen End-pH von 5 eingestellt. Die Nachriihr- 
zeit zur Konstanthaltung des pH-Werts 5 betragt ca. 
15 Minuten. AnschlieBend wird filtriert und mit Wasser 
gewaschen. Der Feststof f gehalt auf der Nutsche betragt 
35,2 Gew.-%. Das unter Vermeidung von Scherkraften 
transportierte und getrocknete Produkt enthalt 0,5 %^ 
Gesamtelektrolyt. Die Carman-Oberf lache betragt 31 m /g, 
die BET-Oberf lache ist 232 m 2 /g. t Q ist 85 sec und 
t 1000 332 sec. Daraus errechnet sich ein Wert von t 12Q /t Q 
von 3,73. 

Beispiel 2 



In analoger Weise wurde unter Verwendung einer Vorlage 
von 8 1 Wasser und 80 g Kochsalz, gefallt bei pH 8 
aus 3,8 1 Wasserglas (Qualitat wie in Beispiel 1) 400 ml 
95%iger Schwef elsaure in 3,2 1 Wasser, Fallzeit 2 Stunden, 
Kieselsaure gewonnen. Der Feststof f gehalt betragt 37,8^%, 
Die Carman-Oberf lache 27 m 2 /g, die BET-Oberf lSche ^57 m /g, 
der Elektrolytgehalt 0,1 %. t Q ist 34 sec und t 1 



1000 
20 



= 176 sec 



.1000 . - 5 18 
fc 120 7t 0 " 5 ' 18 * 
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Vergleichsbeispiel 



i 4 i *> iedoch unter Einsatz 
In 9 lei=her J e ' S^z wird KieselsHUre 

unter Verwendung von * 1 000 g90 sec . 



Kieselsaure betrSgt 91 sec, t 120 
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Patentansprtiche 



1. Feinteilige ? laselsaure, die gieichzeitig als Filter- 
hilfsmittel und als Bierstabilisierungsmittel bei 
der Bierfiltration geeignet 1st, gekennzeichnet durch 
Kieselsaurepartikel mit einer im wesentlichen kugel- 
formigen oder rotationsellipsoidischen Gestalt, einem 
Si0 2 -Gehalt von mindestens 95 Gew.-%, bezogen auf bei 
ca. 110°C getrocknete Festsubstanz , einem Na 2 0-Gehalt 
von weniger als 0,25 Gew.-%, einem pH-Wert, gemessen 
an einer 10%igen Auf schlammung in Wasser von etwa 4 
bis 7, einer Oberflache nach Carman von hSchstens 
100 m 2 /g, einer Standardtestf iltrationszeit t Q , wie in 
folgenden definiert, von 20 sec bis 6 min und^einem 
Verhaltnis t]™° von ca. 0,7 bis 6,5, wobei t 12Q die 

Testf iltrationszeit nach einer 120 min langen Riihr- 
beanspruchung bei 1000 U/min ist. 

2. Feinteilige Kieselsaure nach Anspruch 1, gekennzeichn< 
durch einen Si0 2 -Gehalt von mindestens 99 Gew.-%. 

3. Feinteilige Kieselsaure nach den Anspriichen 1 bis 2 , 
gekennzeichnet durch ein Verhaltnis t 12Q von ca. 1,0 

fc o 

bis 4,0. 
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4. 



Feinteilige Kieselsaure nach den An.prllch.nl bis 3, 
gekennzeichnet durch eine Testf iltrationszext 



t 120° V ° n maX * 10 m±n * 



5 Feinteilige Kieselsaure nach den Anspruchen 1 bis 4, 
5 * 7e k en: 2 eichne % durch eine Oberflache nach Cardan von 
hSchstens 80 m /g. 

« Feinteilige Kieselsaure nach den Anspruchen 1 bis 5, 
9 e*enn,eiLe t durch eine Standaratestf iltratronszeit 



t« von 30 bis 150 sec 
0 



7. Feinteilige Kieselsaure naoh aen Ansprachen 1 bis 6 
g ehennreichnet dutch eine BET-Oberf lache von 15 



2 

bis 350 m /g 



8 . Feinteilige Kieselsaure naoh Anspruch 7 ? e*enn«lchnet 
duroh eine BET-Oberf lache von 40 bis 60 * /g- 

9 Feinteilige KieselsMure nach den Anspruchen 1 bis 8, 

g e*ennzeichnet aurch eine KomgroBenverteilung besti^t 
nach dem Verfahren aer Siebanalyse n,it oltraschall 
NaBsiebsatz nach SEIT2 mit einem Ruckstand von 
n indeste„s 60* bei einer Lochgrone von 
BuOcstand von ca. 15 bis 30 *. bei ^^^l™ 
,5 urn und eine,. RucXstand von oa. 1 bis 5 ». ber einer 
Locngroee von 5 und eine. Feinstanteil enter 5 ... 
von hochstens 5 %. 

,0. Verfahren tur Herstellung feintelliger "eselsaur^ . nach 
den Anspruchen 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB 
Z in eine vaBrige Vorlage. die bereits gelostes Koch- 
salz in einer Konsentration von etwa 0.4 bis 2 Gew.-» 
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enthalt, und wobei das Volumen der Vorlage so groB 
1st, daB es mindestens 33 Volumen-% bis max. etwa 
70 Volumen-% des Endvolumens nach Durchfiihrung der 
FSllung betragt, gleichmaBig Wasserglaslosung und 
SSure getrennt zugibt, wobei man die Dosierung so 
regelt, daB der pH-Wert wahrend der Zugabe in der 
Vorlage etwa 3 bis 10 betragt und eine Temperatur 
zwischen ca.- 50°C und 95°C einhalt, die Kieselsaurc- 
suspension nach Beendigung der Zugabe auf einen 
pH-Wert von etwa 7-4 einstellt, die erhaltene 
Kieselsaure filtriert, den erhaltenen Filterkuchen 
mit Wasser auswascht und unter Vermeidung von 
stMrkeren Scherkraften unmittelbar der Trocknung 
zufiihrt und die Masse nach der Trocknung mit Hilfe 
einer Passiereinrichtung siebt. 

11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet , 
daB das Volumen der Vorlage mindestens 50 Volumen-% 
des Endvolumens nach Durchfiihrung der Fallung 
betragt. 

12. Verfahren nach den Anspriichen 10 bis 11, dadurch 
gekennzeichnet, daB man als SSure Schwef elsSure ver- 
wendet. 

13. Verfahren nach den Anspriichen 9 bis 12, dadurch 
gekennzeichnet, daB man zum Sieben Biirstenpassier- 
siebe verwendet. 

14. Verfahren nach den Anspriichen 9 bis 13, dadurch 
gekennzeichnet, daB man Siebe mit einer Maschenweite 
von 1 bis 2 mm verwendet. 
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